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Priifung von Glas ———
Autoklavenverfahren zur Prifung DIN
der Wasserbestandigkeit der Innenoberflache A
von Behiltnissen aus Glas und Klasseneinteilung 52 339
Flammenphotometrische Bestimmung Teil 2

Testing of glass; autoclave method for testing the hydrolytic resistance of the interior surfaces of glass containers and
classification; determination by flame spectrophotometry

Essais du verre; méthode a l'autoclave pour la détermination de la resistance hydrolytique de la surface intérieure des
récipients en verre et classification; méthode par photométrie de flamme

Uber den Zusammenhang mit infernationalen Normen siehe Erlduterungen.

1 Zweck und Anwendungsbereich 6 Gerate und Priifmittel

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Priifung der - Autoklav fir einen Druck von 2,5 bar (Uberdruck von
chemischen Widerstandsfahigkeit der Innenoberflache 1,5bar), der gestattet, die im Abschnitt 9.2 enthaltenen
von Behiltnissen aus Glas gegen heiBes Wasser und zur Priifbedingungen einzuhalten. Er enthalt im wesent-
Einteilung der Behéltnisse in Behaltnisklassen. Es wird das lichen:

flammenphotometrische Bestimmungs-Verfahren ange- — Heizeinrichtung

wendet.

- Sicherheitsventil
Die Norm ist nicht fur geschlossene Ampullen anwendbar - Entiiiftungsventil

(siehe Erlauterungen). — Fein-DruckmeBgerat O bis 2,5 bar Klasse 1), das

In DIN'52 339 Teil 1 ist die titrimetrische Bestimmung méglichst als Kontakt-DruckmeBgerét zum Regeln
beschrieben. der Heizung iiber eine geeignete Schaltvorrichtung
eingerichtet ist
2 Mitgeltende Normen - Gestell zum Einsetzen der Proben oberhalb des
Wasserspiegel
DIN 12 111 Priifung von Glas; GrieBverfahren zur Priifung Wassersplegels .
der Wasserbestindigkeit von Glas als Werk- Esistempfehlenswert, den Autoklaven mit einer Tempe-
stoff bei 98°C und Einteilung der Gléser in raturmeBeinrichtung auszustatten.
hydrolytische Klassen Autoklav und Hilfsgerate sollen vor Benutzung grind-
lich gesaubert werden.
3 Begriff - Spektralphotometer  fiir  Flammenemission  oder
) e . . . absorption
Die Wasserbestiandigkeit nach dieser Norm ist die chemi-
sche Widerstandsféahigkeit der Innenoberflache von Be- I
haltnissen aus Glas gegen Wasser von 121°C. 7 Chemikalien
Einfach destilliertes oder vollentsalztes Wasser zu Wasch-
4 Analytisches MaB zwecken

Doppelt destilliertes oder volientsalztes Wasser. Das Was-
ser wird in Behiltnissen aus Glas der hydrolytischen
Klasse 1 nach DIN 12111 oder aus Quarzglas (Kiesel-
glas) durch Auskochen wiahrend 15 Minuten weitest-
gehend von Kohlendioxid (COy) befreit. Beim Erkalten
ist das Wasser z. B. durch Uberstiiipen eines ausgedampf-

Als MaB fiir die Wasserbestandigkeit dient in dieser Norm
die Menge der Basen, die aus Glas-Behéltnissen gleicher
Herstellbedingungen unter den Bedingungen dieser Norm
bei 121°C nach einer Stunde in der Lésung gefunden
werden. Die Menge dieser Basen wird bestimmt durch
flammenphotometrische Bestimmung der Alkalimetall- .
lonen, berechnet als Natriumoxid, in pg/mL. ten Bechers der hydrolytlschgn Klasse 1 nach DIN 12 111'
. o o i} ] . . gegen Umgebungsluft zu schitzen. Nach Zusatz von zwei
Die Wasserbestandigkeit ist um so groBer, je kleiner diese (etwa 0,1ml) Tropfen Methylrot-Natrium-Lésung  zu
Werte sind. 25ml Wasser soll es eine orange-rote (nicht violett-
. rote oder gelbe) Farbung (entsprechend einem pH-Wert
5 Bezeichnung des Verfahrens von 5,5 = 0,1) annehmen. Anderes als orange-rot gefarbtes
.. Wasser ist zu verwerfen. Das Wasser soll sich bei Prufung
Priifung DIN 52339 - T02 -80 nmittelbar vor Gebrauch als frei von Schwermetall-

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

Benennung Spuren erweisen (insbesondere frei von Kupfer, Zink,
Aluminium und Zinn; Priffung z.B. mit Dithizon oder

DIN-Hauptnummer anderen organischen Spezialreagenzien). Die Leitféhig-
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zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres 1y Uber die Fehlergrenzen siehe DIN 16 005
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keit soll 1 - 107 S/m bei 20 °C nicht iiberschreiten. Dieses
Wasser wird im folgenden ,Fillwasser* genannt.

Salzséure, HCL, etwa 2 mol/l, zur Analyse

FluBs&ure, HF, 400 g HyF; je Liter Losung, zur Analyse
Natriumchlorid, NaCl, zur Analyse

Kaliumchlorid, KCL, zur Analyse

Methylrot-Natrium, C;5H14N3NaO,. Es wird eine Ldsung
von 25mg des Salzes in 100 ml Fillwasser hergestellt.

8 Proben
8.1 Probenart

Als Proben dienen ungebrauchte offene Ampullen, Fla-
schen oder sonstige Behéltnisse, die nach einem Zufalls-
verfahren einem einheitlichen Bestand (Charge oder
Fertigungslos; vergleiche Erlauterungen unter 4 die letzten
zwei Absatze) entnommen werden.

8.2 Probenanzahl
Die Probenanzahl ist Tabelle 1 zu entnehmen.

Tabelle 1. Probenanzahl

Nennvolumen *) Anzahl
der Behaltnisse der Behditnisse
ml
bis 2 20
ber 2bis 5 15
iiber 5 bis 30 10
liber 30 4

*) Nennvolumen: das beim bestimmungsgemaiBen
Gebrauch tatsachlich eingefullte Volumen

8.3 Probenvorbereitung

Die Behéltnisse werden mit einfach destilliertem Wasser
zweimal griindlich ausgespiilt, 10 bis 20 Minuten lang mit
einfach destilliertem Wasser gefiillt stehengelassen und
unmittelbar vor der Fiillung zum Erhitzen im Autoklaven
mit dem Fillwasser nachgespiilt.

Anmerkung: Sollen fiir interne Zwecke geschlossene
Ampullen gepriift werden, so werden sie nur geéffnet und
nicht gespiil.

9 Durchfiihrung
9.1 Fiillen der Behéaltnisse

Die Behéltnisse werden mit der dem Fiillvolumen 2) ent-
sprechenden Menge des Fillwassers gefillt. Ist dies bei
Ampullen im Sonderfall nicht méglich, so ist ein das Zu-
schmelzen erlaubendes Volumen abzufiillen. Dies ist im
Prufbericht besonders anzugeben.

Ampullen dirfen durch Abschmelzen an der dafiir vorge-
sehenen Stelle verschlossen werden, indem man den
oberen SpieBteil abzieht. Dadurch wird verhindert, daB
Flammengase in das Ampulleninnere gelangen. Die Flam-
me soll gerade so heiB sein, daB das Zuschmelzen sicher-
gestellt ist.

Bleiben die Ampullen offen, dann sind sie durch einen lose
sitzenden VerschiuB aus inertem Werkstoff, z. B. gereinig-
ter Aluminiumfolie, gegen Verunreinigung zu schiitzen.

Flaschen und dhnliche Behaltnisse werden ebenso oder
durch ubergestiilpte ausgedampfte Becher aus Boro-
silicatglas geschiitzt.

9.2 Autoklavenerhitzung

Die vorbereiteten und gefiiliten Behéltnisse werden auf
dem vorgesehenen Gestell in den mit der notwendigen
Menge Wasser gefiiliten Autoklaven eingebracht. Nach
VerschlieBen des Deckels wird zunichst bei offenem
Entliftungsventil erhitzt, bis ein lebhafter Dampfstrom
abblast. Dieses Erhitzen wird 10 Minuten lang fortgesetzt,
dann das Ventil geschlossen und die Temperatur mit 1 °C
je Minute so gesteigert, daB nach 20 bis 22 Minuten ein
Druck von 2bar (Uberdruck von 1 bar) entsprechend
121 °C Innentemperatur erreicht wird. Dieser Zustand wird
(60=£ 1) Minuten lang mit £1°C aufrechterhalten. Nach
Ablauf dieser Priifdauer 148t man durch Regeln der
Warmezufuhr und durch Beliiften des Autokiaven die
Temperatur derart absinken, daB mit einer mittleren
Abkiihlgeschwindigkeit von 0,5°C je Minute in 40 bis
45 Minuten Atmosphéarendruck erreicht wird. Die Proben
werden heiB aus dem Autoklaven genommen und inner-
halb 30 Minuten auf Raumtemperatur von 18 bis 28 °C
abgekiihit.

9.3 Flammenphotometrische Bestimmung

Nach dem Erhitzen im Autoklaven wird der Inhalt der
Behéltnisse direkt aus den einzelnen erkalteten Behalt-
nissen, d.h. ohne Umfilillung oder Vereinigung, in die
Flamme gespriht. Die Konzentrationen der vorhandenen
Alkalioxide (im allgemeinen Na,O, gegebenenfalls K,0 3))
werden anhand von Eichkurven ermittelt, bei denen die
Emissions- oder Absorptionswerte gegen pg Alkalioxid/ml
aufgetragen sind. Fir Na,O soll die Eichkurve fiir die
Behdltnisklassen 1, 2 und B 0 bis 5 pg Na,O/ml, fir die
librigen Behaltnisklassen 0 bis 15 pg Na,O/ml umfassen;
die Auslaugfliissigkeiten fir die Behaltnisklassen 3 und D
missen moéglicherweise noch verdiinnt werden. Die Eich-
Idsungen werden durch entsprechendes Verdiinnen einer
Stammldsung mit einem Gehalt von 1000 pg Alkalioxid/ml
hergestellt. Fiir Na,O werden dazu 1,886 g NaCl, fiir K,O
1,583 g KCl mit Fiillwasser zu einem Liter geldst. Die ver-
diinnten Ldsungen sind jede Woche neu anzusetzen. Bei
jeder MeBreihe ist die Ubereinstimmung zwischen vor-
handener Eichkurve und Eichiésung mittels Kontrolle
wenigstens eines MeBpunktes (z. B. Eichlésung

2 bzw. 6 pg Oxid/ml) zu prifen.

9.4 Priifung auf Vergiitung der
Behéltnisoberfldche

Wenn eine Vergiitung der Behaltnisoberfliche festgestellt
werden soll, ist eine Oberflachenpriifung nach Abatzen
durchzufihren:

Die bereits im Anlieferungszustand gepriiften Behaltnisse
werden mit einfach destilliertem Wasser gespiilt, bis zum
Uberlaufen mit einer Mischung aus einem Raumteil der
FluBsdure mit neun Raumteilen der 2 mol/l Salzsidure
von etwa Raumtemperatur gefiillt und 10 Minuten lang
bei Raumtemperatur stehengelassen. Danach werden die
Behdéltnisse vorsichtig entleert und dreimal mit destillier-
tem, abschlieBend zweimal mit Fiillwasser griindlich nach-
gespiit. Dann werden die Behiltnisse wie iblich gefillt
und der Autoklavenerhitzung mit anschlieBender flammen-
photometrischer Alkalibestimmung unterworfen.

2) Hinweis: ,Fillvolumen® bedeutet in dieser Norm: %0
des Uberlauf-Volumens (E: overflow capacity).
,Uberlauf-Volumen“ bedeutet fiir Flaschen usw. »Rand-
vollvolumen®, flir Ampullen ,Inhalt bis zur spateren
Abschmelzstelie“.

3) Hinweis: ZweckmaBigerweise wird zunichst an einem
Behdltnis gepriift, ob ein Wert fiir KO meBbar wird.
Liegt er bei weniger als 0,2 pg/ml, so darf er vernach--
lassigt werden. SinngemaB darf bei Bedarf auch fiir die
librigen Alkalioxide verfahren werden.
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